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(54) Produits faconnes en fibres-ciment et fibres de renforcement pour de tels produits et 
precede de traitement de telles fibres 

(57) L'invention concerne des fibres de polypropy- 
lene pour le renforcement de produits en fibres-ciment 
ainsi que le precede de traitement de ces fibres et les 
produits en fibres-ciment renforce par de telles fibres. 

Les fibres suivant l'invention ont subi un traitement 
corona et comportent, en surface, un depot de polyme- 
res organiques comportant des groupes polaires ; ce 
dep6t etant obtenu par traitement de surface a I'aide 
d'une dispersion aqueuse des d'rts polymeres. 

Les produits en fibres-ciment suivant l'invention 
presentent des caracteristiques de resistance et de tra- 
vail de rupture ameJiorees ainsi qu'une meilleure resis- 
tance a la fissuration. 
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Description 



[0001] La presente Invention concerne un procede de traitement de fibres de polypropylene pour le renforcement 
de produits faconnes en fibres^iment, ainsi que la fibre ainsi traitee et les produits en fibresKJiment renforces par cette 
s fibre. 

[0002] On realise en ftores-ciment des produits sondes faconnes les plus divers tels que, entre autres. des ele- 
ments de totture et de facade tels que des ardoises, des plaques planes ou ondulees, des tubes et des reservoirs de 
stockage. 

[0003] Ces produits solldes faconnes sont fabriques au depart d'une suspension aqueuse a pnse hydrauhque com- 
w portant des liants hydrauliques, des fibres de renforcement et eventuellement des charges. Cette suspension aqueuse 
est melanges afin d'obtenir une distribution en substance uniforme des composants. La suspension est alors egouttee. 
Le produit frais ainsi obtenu peut ensuite etre faconne, par exemple en forme de plaque plane, plaque ondulee ou en 
forme de tube. Par la suite, on lalsse durclr le produit frais faconne dans des conditions atmospheriques ou blen encore 
dans des conditions de pression, de temperature et d'humidite specifiques. 

[0004] Le procede de fabrication le plus repandu est le procede Hatschek, dont la technologie, appliquee a I'ongme 
a I'amlante-ciment, est decrite exhaustivement dans rouvrage "Asbestzemenf de Herald Klos (Springer Verlag, 1967). 
Dautres precedes de fabrication sont, par exemple, les precedes Magnani, Mazza, Flow-on, d'extrusion et direction. 
[0005] Le procede Hatschek est base sur i'utillsation de machines d'egouttage a tamis cyllndrique. Dans ce pro- 
cede un mat provenant d'une suspension diluee tfamiante et de ciment contenue dans un cuvier est transfere a un feu- 
tre par I'intermedlaire d'un egouttoir cyllndrique, et est ensuite enroule jusqu'a I'epalsseur requise a I'aide de cylindres 
de'formage Pour la fabrication de feuilles ondulees, la feuille d'amiante-ciment formee sur le cylindre de formage est 
tranchee et detachee de ce cylindre apres que I'epaisseur souhaitee a ete attelnte. Cette feuille est ensuite faconnee 
et mise a durcir entre des formes en metal ondule huile. 

[0006] Pour certalnes applications 11 s'avere utile de comprimer le produit frais apres sa mise en forme mais avant 
son durclssement (posNcompression). On fait ainsi la distinction entre les produits faconnes en fibres-ciment non corn- 
primes et les produits faconnes en f Ibres-clment comprimes. Les produits f aconnes en ftores-ciment comprimes ont 6t6 
comprimes entre leur mise en forme et leur durclssement, sous une pression egale ou superteure a 4,9 MPa (50 
kgf/cm 2 ). Habituellement. ces produits faconnes en fibres-ciment comprimes ont ete soumis a I'etat frais a des pres- 
sions entre 9,8 MPa et 24,5 MPa (entre 1 00 et 250 kgf/cm 2 ). 

r0007] L'amiante presente tant des proprietes de renforcement dues a sa resistance a la traction propre que des 
qualites de mise en oeuvre en relation avec I'excellente aptitude a la dispersion dans une suspension aqueuse de 
ciment Pendant le stade d'egouttage, en raison des bonnes proprietes de filtration et de la bonne affmrte pour le 
ciment, les fibres d'amiante peuvent retenir les fines particules en suspension du melange compos* e ^ c ° ure de 
faconnage. Dans le produit final hydrate, la haute resistance en traction combines avec le module d e astKrte eleve et 
le taible allongement a la rupture contribuent a conferer aux produrts manufactures en amlante-clment leur haute res,s- 

[000«] en fl Toutefois,Ta7niante est devenu un composant indesirable pour des raisons tenant a I'environnement et a la 
sante et des efforts importants ont ete consacres a des tentatives de le remplacer. 

[0009] II est des iors souhaitable d'utillser de nouvelles fibres comma agents de renforcement et aussi comme auxl- 
liaires de mise en oeuvre a utillser avec les liants hydrauliques, par exemple pour »e renforcement du ciment 
T00101 On n'a decouvert aucune fibre naturelle ou synthetlque presentant toutes les propnetes des fibres 
d'amiante. La resistance aux alcalis dans les solutions saturees d'hydroxyde de calcium est un critere particular auquel 
doivent reoondre les fibres de renforcement 

100111 II est encore Important que les fibres puissent etre disperses aisement dans une suspension aqueuse 
diluee de ciment et restent aussi disperse unrformement Iors de I'apport d'autres additifs lorsque ces fibres dorvent 
6tre mises en oeuvre par des techniques d'egouttage pour donner des produits en « b ^™^^""» d ^°" 
des fibres est importante a la fols pour qu'elles ne torment pas d'agglomerats et que la denslte de fibres sort homogene 
dans le produit en fibres-ciment fini, mais aussi pour que les fibres ne s'orientent pas dans une direction commune. 
[001 2] En etfet, si les fibres adoptaient une direction preference, le produit en fibres-ciment aurait alors une resis- 
tance differente sBlon la direction de la force de rupture. 

r00131 La litterature contient deja d'innombrables publications a propos de rutilisation de d.verses fibres orgamques 
et inorganlques naturelles ou synthetiques. Les fibres faltes de cellulose, de polyamlde, de polyester, de polyacrylon.- 
trile de polypropylene et de poly(alcool vlnyllque). entre autres, ont deja fait I'objet d'investlgations pour le renforcement 
du ciment De meme, on connatt des travaux sur des fibres faites de verre. d'acler. d'aramlde et de carbone. Parm. tou- 
tes ces fibres aucune n'a Jusqu'a present toutes les proprietes requlses. specialement pour le ciment 
r001 41 Par exemple. le verre a une faible stabilite chimique, I'acier manifeste de la corrosion et a une densite trop 
elevee. le carbone est trop cassant, adhere mal et est de prix eleve. la cellulose a une durabilite insuffisante, et le poly- 
ethylene et le polypropylene ordinaire ont une resistance en traction insuffisante. 
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[001 5] Parmi les fibres de renforcement actuellement utilisees, les fibres de polyacrylonitrile (PAN) et d'alcool poly- 
vinylique (PVA) sont generalement p referees. Isolement ou en combinaison, ces fibres permetlent de procurer un pro- 
duit faconne en fibres-ciment ayant une resistance a la traction elevee en combinaison avec une ductilite acceptable. 
Malheureusement, les fibres de PAN et de PVA sont coOteuses et augmentent considerablement le prix de revient des 

5 p rod u its en fibres-ciment les contenant. 

[0016] Les fibres de polypropylene, ont une excetlente resistance aux atcalis, meme a des temperatures pouvant 
aller jusque 110° C. Ce sont des fibres durables et peu coQteuses. Cependant, ll est generalement affirme que les 
fibres de polypropylene sont techniquement insuffisantes lorsqu'il saglt de renforcer des materiaux dont la matrice a 
base de ciment est relativement cassante. 

w [0017] On a deja cherche a ameliorer les proprietes des fibres de polypropylene notamment par I'lncorporation 
d'additifs dans la masse des fibres. Le document JP 6-21 9797 de DaTwabo Create decrit des fibres de polypropylene 
bicomposantes contenant dans leur partie peripherique du carbonate de calcium. Dans GB-2.030.891 , des particules 
dissemblables sont enchassees par bombardement dans des fibres thermoplastiquas. 

[0018] Les documents GB-2 021 552, WO 94/20654, EP-A-0 240 167, et WO 87/04144 decrivent des produits a 
is prise hydraullque dont les fibres de renforcement sont realisees au depart de potymere modifie. Les fibres sont done a 
chaque fois modtfiees dans la masse, ce qui entraTne de nombreux desavantages. 

[001 9] Cette incorporation d'additifs dans la masse meme des fibres de polypropylene augmente les coOts de fabri- 
cation et entraTne une modification des caracteristiques mecaniques de la fibre de renforcement, notamment en dimi- 
nuant sa tenacite. 

20 [0020] Le document EP 0 310 100 decrit egalement des fibres de polyolefine contenant des particules inorgani- 
ques enchassees dans la masse de la fibre, aucune des particules n'etant exposee a la surface de la fibre. Ces fibres 
sont fabriquee au depart d'un film qui peut avoir subl certain traitements de surface. Les traitements de surface men- 
tion nes consistent en des modifications chimiques, electrlques ou mecaniques de la fibre. Ce document mentionne 
egalement ('application de surfactants a la surface de la fibre. 

25 [0021] On connaTt encore des fibres de polypropylene stereoregulier ayant une resistance a la traction elevee, (EP 
0 525 737 de DaTwabo). Dans le brevet EP-A-0 537 129 sont decrits des produits manufactures faconnes solides en 
ciment renforces par ce type de fibres de polypropylene. 

[0022] Un probleme encore rencontre dans les produits en fibres-ciment en plaques renforces par ce type de fibres 
est Tapparition de fissures dans les bords de la plaque en particulier au cours du vlelllissement a long terme de ces 
30 produits. 

[0023] D'autre part, le travail de rupture a une importance considerable pour rutilisation des produits en fibres- 
ciment. Une valeur elevee (prodult a haute ductilite) est recherchee. Une haute ductilite est en outre, importante afin 
de pouvolr, le cas echeant, usiner les pieces en fibres-ciment : forer, clouer, scier, etc. Enfin, la securite au cours de 
I'utilisation des produits, tels que les tortures, s'en trouve egalement augmentee, car on ev'rte ainsi des ruptures trop 
35 rapides ou trop violentes sous charge. 

[0024] Dans les produits en fibres-ciment non comprimes, renforces par des fibres de polypropylene, le travail de 
rupture a generalement une valeur tres faible. 

[0025] Au vu des raisons enumerees ci-dessus, en particulier a cause de leur faible resistance a la flssuration et de 
leur faible travail de rupture, rutilisation des produits en fibres-ciment comprimes et non comprimes, dont les fibres de 

40 renforcement sont des fibres de polypropylene, est restee jusqu'a present tres limttee. 

[0026] On peut noter que certaines fibres de polypropylene sont utilisees, en faible quantite, dans des produits en 
beton, pour reduire la fissuration du beton. On connaTt par exemple une fibre commercialisee sous le nom Crackstop®. 
Ce type de fibre a des proprietes mecaniques insuffisantes et est done totalement inadequat pour renforcer des pro- 
duits en fibres-ciment, tels que des elements de torture ou de facade. 

45 [0027] En effet, les produits en fibres-ciment sont caracterises par un tres grand rapport surface/epaisseur. Le pro- 
bleme de fissuration de tels produits est done completement different de celui de produits massifs en beton. Dans les 
produits en fibres-ciment, les fibres doivent reellement remplir une fonction de renforcement, alors que dans les pro- 
duits en beton, la quantite de fibres est nettement moins importante et ne rempllt pas reellement cette fonction de ren- 
forcement. De plus, les proportions des d'rfferents constituents, notamment de ciment, sont tres differentes dans les 

50 produits en fibres-ciment et dans les produits en beton. De meme, les conditions de mises en oeuvre et les conditions 
d'utilisation sont tout a fait differentes. 

[0028] On a maintenant decouvert de facon inattendue et surprenante que des fibres de polypropylene, meme ordi- 
naire, mais ayant subi un double traitement de surface par traitement corona et par immersion dans une dispersion 
aqueuse de polymeres, donnent de tres bons resultats, e'est-a-dire qu'il est possible de realiser un produit faconne en 
55 fibres-ciment presentant une bonne resistance, un travail de rupture eleve, et une bonne resistance a la fissuration, au 
moyen de fibres de polypropylene ayant subi ce traitement de surface. 

[0029] L'invention a pour but de procurer des produits faconnes en fibres-ciment qui evitent les inconvenients pro- 
pres a I'etat de la technique connu. 
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[0030] Un des buts de finvention est notamment de procurer un prodult faconne en fibres-ciment presentant de 
bonnes propriety mecaniques, tels qu'un travail de rupture Sieve et une bonne resistance a ta fissuration, a bas prix 
de revient. 

[0031 ] La presente Invention a pour objet une fibre de polypropylene pour le renforcement de produits faconnes en 
o fibres-ciment fabriques au moyen d'une composition a prise hydraulique comprenant notamment de reau, des liants 
hydrauliques et des fibres de renforcement. Les fibres suivant invention ont ete activees en surface par un traitement 
corona et comprennent un depot de polymere organique comportant des groupes polaires et comportant de preference 
des monomeres oleflnlques, ce dep6t ayant ete applique par traitement de surface a I'aide cTune dispersion aqueuse 
de ce polymere 

w [0032] De preference, le traitement corona est effectue en pre-traltement immedlatement avant nmmersion des 
fibres dans la dispersion aqueuse. 

[0033] Dans le present texte, on entend par dispersion aussi bien une dispersion d'un solide dans un liquide. 
qu'une emulsion d'un liquide dans un liquide. 

[0034] Suivant un mode dexecution, ladite dispersion aqueuse comporte, seul ou en melange, un polymere orga- 
15 nique choisi parml les homopolymeres et copolymeres de monomeres olefiniques modifies apres synthese (par exem- 
ple par greffage) par des groupes polaires. 

[0035] Les dlts groupes polaires sont choisis, par exemple, parmi I'anhydride maleique, I'aclde acrylique, ou I'acide 
methacrylique. 

[0036] Ladite dispersion aqueuse peut aussi comporter, seul ou en melange, un polymere organique cholsl parmi 
20 les homopolymeres et copolymeres de monomeres olefiniques modifies par oxydation. 

[0037] Ladite dispersion peut encore comporter, seul ou en melange, un polymere organique choisi parmi les copo- 
lymeres d'un monornere olefinlque et d'un monomere polalre, tel que, par exemple, I'acide methacrylique et I'acide 
acrylique, eventuellement neutralise" par des ions. 

[0038] D'une maniere avantageuse, les fibres de polypropylene ayant subi ledit traitement comprennent de 0.05 a 
25 5% en poids et de preference de 0.15 a 1 .5 % en poids du dit depdt de polymere organique comportant des groupes 
polaires, par rapport au poids de fibre. 

[0039] Les fibres de polypropylene suivant I'invention, ont, de maniere preferSe, un denier (d) comprts entre 0.5 et 
1 0, et de maniere encore plus prefenSe entre 0.5 et 2. 

[0040] Les fibres peuvent Stre coupees avantageusement en longueur pouvant aller de 2 a 20 mm; de preference 
30 la longueur des fibres s'echelonne de 5 a 1 0 mm. La section des fibres peut etre circulaire ou de forme irreguliere, par 

exemple en tonne de X ou Y. Les fibres peuvent etre crepees pendant qu'elles sont Stirpes ou apres. La technique de 

crepage des fibres peut incture des operations telles que la fausse torsion, le traitement d'enchevetrement par courant 

d'air (comprenant le traitement TASLAN) ou le traitement par compression (a savoir a la boTte de bourrage). 

[0041] Les fibres suivant I'invention peuvent egalement $tre obtenues par fibrillation d'un film de polypropylene 
35 extrude. Les fibres peuvent alors presenter une forme de rub an. 

[0042] Les fibres de renforcement peuvent etre obtenues au depart de resine de tout type de polypropylene cou- 

ramment utilise. 

[0043] Les fibres de polypropylene, ou une partie des fibres de polypropylene, peuvent eventuellement compren- 
dre des charges. Elles peuvent eventuellement comp re ndre, en outre, un agent cfhydrophilisation tel qu'un sel de metal 
40 afcalln cfalcoylphosphate, tel qu'un sel de sodium ou de potassium, comportant avantageusement de 8 a 18 atomes de 
carbone. 

[0044] Suivant une variante d'execution, les fibres suivant I'invention, ou une partie des fibres suivant I'invention, 
peuvent Stre constltuees de polypropylene hautement cristallin ayant, par exemple, une resistance a la rupture a I'etat 
de fibres superieure a 490 N/mm 2 , un rapport du poids moleculaire moyen en masse au poids moleculaire moyen en 
45 nombre (Q) < a 4,5, une teneur en constituants insolubies (HI) comprise entre 97 et 100 et une fraction de pentades 
isotactiques en moles (IPF) comprise entre 94 et 100. 

[0045] Suivant une autre forme d'execution de I'invention, les fibres de renforcement, ou une partie des fibres de 
renforcement, peuvent dtre des fibres de polypropylene blcomposantes, consistant, par exemple, en un noyau et une 
couche extdrieure, dont la couche exteYieure contient des particules de carbonate de metaux ateallnoterreux, tels que 

so par exemple, le carbonate de calcium, le carbonate de magnesium ou leurs melanges. 

[0046] La presente invention a 6galement pour objet un proc6d6 de traitement de surface de fibres de polypropy- 
lene pour le renforcement de produits en fibres-ciment; ce precede comportant un traitement corona, de preference en 
pre-traltement, et une immersion des fibres de polypropylene dans une dispersion aqueuse de polymeres organiques 
comportant, de preference, des monomeres olefiniques et comportant des groupes polaires. 

55 [0047] D'une maniere avantageuse, le traitement corona consiste a faire passer les fibres avec une vrtesse de defi- 
lement comprise entre environ 1 0 et 300 metres par minute et de maniere preferee entre environ 30 et 1 50 m/min. dans 
une decharge electrique. En particuiier, cette decharge peut etre creee entre une electrode portee a haute tension (1 0 
a 25 kVblts) et a haute frequence (10 a 40 kHz) et un cylindre relle a la terre. 



4 



BNSOOCIO: <EP 1CK4939A1 J_> 



EP 1 044 939 A1 



[0048] D'une maniere preferee, (a concentration de la dispersion aqueuse du bain de traitement est de 0.5 a 40% 
de polymeres organiques. 

[0049] D'une maniere paracullerement avantageuse, ledit traitement de surface est realise par mise en contact des 
fibres avec un rouleau applicateur plongeant dans un bain de traitement comportant ladite dispersion aqueuse. Toutes 
5 autres formes de traitement peuvent etre envisagees telles que les applications par trempage, par aspersion, ou par 
rideau. 

[0050] Suivant la technique utilises pour le traitement de surface, fa concentration de la dispersion doit etre ajustee. 

Pour des traitements par bains, la dispersion aqueuse a de preference une concentration en polymeres organiques 

comprise entre 0.5 et 1 0% en matieres seches. Pour des traitements de surface par aspersion, des concentrations pre- 
io ferees de la dispersion sont par exemple comprises entre 1 0 et 40% en matiere seche. 

[0051] Le double traitement de surface suivant I'invention peut etre realise, au choix, avant, pendant ou apres 

i'etape d'etirage des fibres. Suivant le cas, le traitement est realise sur les fibres chaudes ou refroidies. 

[0052] Ptusieurs traitements de surface peuvent eventueltement etre p rev us lors de la fabrication des fibres de ren- 

forcement. Generalement, le bain de traitement peut etre regie entre 20 et 80°C. 
is [0053] La presente invention a aussi pour objet des produits faconnes en fibres-ciment comportant des fibres de 

renforcement telles que decrites ci-dessus et des fibres de renforcement traitees par le precede decrit ci-dessus. 

[0054] De maniere preferee, les produits en fibres-ciment comprennent de 0.3 a 4% et de maniere encore preferee 

de 0.5 a 2.5 % en polds par rapport au melange sec total initial, de fibres de polypropylene suivant I'invention. 

[0055] Les produfts en fibres-ciment conformes a I'invention peuvent comprendre de surcrott des fibres inorganl- 
20 ques ou des fibres organiques autres que les fibres de polypropylene suivant 1 invention. 

[0056] Des examples de fibres organiques pouvant etre utilisees en combinaison avec des fibres de polypropylene 

traitees sont les fibres de polyacrylonitrile, de poly(alcool vinylique), de polyamide, de polyester, d'aramide, de carbone 

et de polyolefines. 

[0057] Des exemples de fibres inorganiques pouvant etre utilisees en combinaison avec des fibres de polypropy- 
25 lene traitees sont les fibres de verre, la laine de roche, la taine de laitler, les fibres de wallastonite, les fibres de cerami- 
que et analogues. 

[0058] Pour des ralsons de simplicity, il est fait reference au ciment comme liant prefere dans la presente descrip- 
tion. Toutefois, tous les autres Hants a prise hydraulique peuvent etre utilises au lieu du ciment. Les Hants a prise 
hydraulique appropries sont a entendre comme etant des materiaux qui contiennent un ciment inorganique et/ou un 
30 liant ou adhesif inorganique qui durcit par hydratation. Des liants particulierement appropries qui durcissent par hydra- 
tation sont notamment, par exemple, le ciment Portland, le ciment a haute teneur en aiumine, le ciment Portland de fer, 
le ciment de trass, le ciment de laitier, le platre, les silicates de calcium formes par traitement a rautoclave et les com- 
binaisons de liants particuliers. 

[0059] Des charges et additifs les plus divers qui, par exemple, peuvent ameliorer le comportement d'egouttage 
35 des suspensions sur les machines d'egouttage, sont f requemment ajoutes aux liants. Des additifs possibles sont des 
materiaux tels que les cendres volantes, la silice amorphe, le quartz moulu, la roche moulue, les arglles, Ie6 laitiers de 
haut-foumeau, les carbonates, les pouzzolanes, etc. La quantite totale de charges est, de preference, inferleure a 50 
% en poids par rapport au poids total initial a I'etat sec du produit. 

[0060] Le produit suivant I'invention peut encore comporter, en outre, des fibres de mlse en oeuvre de preference, 
ao en une quantite egale ou inferieure a 1 0 % en polds par rapport au poids total initial a I'etat sec du produit. 

[0061 ] Le produit suivant I'invention peut, par exemple, etre un element de tolture ou de facade, telle qu'une plaque 
plane, une plaque ondul6e, ou tous autres elements accessoires de formes diverses. 

[0062] L'invention est decrite cl-apres de facon plus detaillee a I'aide d'exemples particuliers de realisation. 
45 EXAMPLES 

[0063] Dans les exemples suivants, des produits en fibres-ciment comprimes (exemple 1) ou non comprimes 
(exemple 2), renforcee par des fibres de polypropylene traitees suivant I'invention, sont compares a des produits en 
fibres-ciment realises avec 

so 

a) les memes fibres de polypropylene non traitees, 

b) les memes fibres ayant subi uniquement un traitement corona 

c) les memes fibres ayant subi uniquement un traitement dans un bain d'emulsion. 

55 



5 



BNSDOC1D: <EP 1044939A1_L> 



EP 1 044 939 A1 



75 



20 



25 



Bain de traltement utilisS : 
[0064] 

5 Bain (1) : Composition MICHEM® emulsion 94340-E de Michelman Infl & Co., diiuee avec de I'eau, jusqu'a une 

concentration de 4% de matieres seches. 

Celle-ci est une dispersion aqueuse comportant du polypropylene greffe a 1'anhydride maleique du type Epo- 
lene® E-43 de Eastman Chemical. La dispersion a les caracteristiques sulvantes : 

10 - agents emulsifiants : non ioniques 

- tallle moyenne des particuies : 40 nm 

- pH : 7.5 - 9.0 

D'autres bains pourraient etre utilises tels que par exemple: 

Bain 2) : composition n° M 59840 de Michelman Int'l & Co., diiuee avec de I'eau Jusqu'a une concentration de 4% 
de matieres seches, a laquelle a ete ajoute 0.1 % de surfactant du type Silwet® L-77 de OSI Specialities. 

La composition n° M 59840 est une dispersion aqueuse comportant un copolymere d'ethylene-propylene 
greffe a Panhydride maleique du type A-C® X 597 de Allied Signal. 

Bain 3) : composition n° M 93935 de Michelman Infl & Co., diiuee avec de I'eau jusqu'a une concentration de 4% 
de matieres seches, a laquelle a ete ajoute 0.1 % de surfactant du type Silwet® L-77 de OSI Specialities. 

La composition M 93935 est une dispersion aqueuse comportant un polyethylene haute densite (HDPE) oxyde 
du type AC® 392 HDPE de Allied Signal. La dispersion a les caracteristiques suivantes : 

agents emulsifiants : non ioniques 

- tallle moyenne des particuies : 40 nm 

- pH: 9.0 -10.5 

so Bain 4) : Composition Aquacer 524 de Byk-Cera, diiuee avec de I'eau Jusqu'a une concentration de 4% de matieres 
seches. 

Celle-ci est une dispersion aqueuse comportant du polypropylene greffe a I'anhydnde maleique du type Epo- 
lene® E-43 de Eastman Chemical. La dispersion comporte des agents emulsifiants anioniques. 

35 Bain S\ : composition Aquacer 841 de Byk-Cera, diiuee avec de I'eau jusqu'a une concentration de 4% de matieres 
seches. 

Celle-ci est une dispersion aqueuse comportant du polypropylene greffe a l*anhydride maleique du type Epo- 
lene® E-43 de Eastman Chemical. La dispersion comporte des agents emulsifiants cationiques. 

40 Bain 61 : Composition Aquaseaf® 1 1 27 de Paramett B.V., diiuee jusqu'a une concentration en matieres seches de 
4%. 

Cette composition est une dispersion aqueuse d'un copolymere d'ethylene et d'acide methacrylique. 
Bain 7) : Composition Aquaseal® 1088 de Paramelt B.V., diiuee jusqu'a une concentration en matieres seches de 

45 4%. 

Cette composition est une dispersion aqueuse d'un copolymere d'ethylene et d'acide methacrylique neutralise 
par les ions Na + (ionomere). 

Bain B) : composition Nuwet® 500 de OSI Specialities, Inc., a une concentration de 15g/l de solution. Cette corn- 
so position comporte au minimum 65% de polydimethytsiloxane organlque modifie, au maximum 20% d'oxide de poly- 
alkylene et au maximum 20% d'alkyle ethoxyle. 

Bain 9) : melange de 0,35% de la composition Silastol® cut 5A (ester de polygiycole d'acide gras) a une concen- 
tration de 1 5g/l et de 0, 1 5% de la composition Silastol® cut SB (melange de phosphates d'alcool gras) a une con- 
55 centratlon de 4g/l, toutes deux de la societe Schill and Seilacher. 
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Preparation des fibres de polypropylene 

[0065] Des granules de reslne de polypropylene standard (point de fusion 165°C, indice de fluidity ou "melt flow 
index* (MR) de 25) sont chauffes dans une extrudeuse (la temperature en bout cfextrudeuse variant entre 240°C et 
2&Q Q C) et filees de maniere classique. 

[00Q6] Lea fibres sont alors etirees avec des equipements classiques. 

[0067] Suivant un premier procede de preparation, le fllage et I'etirage des fibres sont realises de maniere discon- 
tinue. Survant un autre procede de preparation, ie filage et I'etirage sont realises de maniere continue. 
[OOtfS] Les fibres ont alors les caracteristiques suivantes : 

- We : 1.18 dtex 

- tenacite : 730 N/mm 2 

- module Initial : 7460 N/mm 2 
elongation a la rupture : 1 9.0 % 

15 

[0069] Apres etirage, les fibres passent en continu dans un arc electrique cree par une machine corona du type 
Ahlbrandt® type TG100 avec les parametres de reglage suivants : 

v'rtesse de defilement des fibres : 50m/min. 
20 puissance : 0,8 kWatt 
tension : 1 4 kVolt 

distance entre les electrodes : 1 ,2 mm. 

[0070] Les fibres sont ensuite impregnees du bain de traitement (1) decr'rt ci-dessus par contact avec un rouleau 
25 applteateur plongeant dans ce bain de traitement. Les fibres passent ensuite entre des rouleaux qui expriment I'exce- 
dent de dispersion. La quantlte de matiere seche du bain de traitement appliquee sur les fibres par ce traitement est 
d'environ 0.15% a 1 .5% en polds par rapport au poids de fibre. 

[0071] Cette concentration est mesuree par resonance magnetique nucleaire (RMN) a I'aide d'un appareil commer- 
cial OXFORD NMR QP 20+. Cet equipement est utilise de maniere standard pour quantifier les finitions de surfaces 
30 appliquees sur les fibres, notamment dans ia technologic textile. Cet appareil est concu pour determiner la concentra- 
tion d'un composant determine, qui contient des protons dans sa structure moleculaire. 

[0072] Les fibres sont ensuite coupees de maniere classique a une longueur d'environ 6 mm avant d'etre utilisees 
dans les melanges de materlaux de construction. 

[0073] Dans cet exemple, le traitement corona et I'impregnation avec le bain d'emulsion sont realises apres I'etirage 
35 des fibres, mais il est egalement possible de realiser ces traitements pendant I'etape d'etirage ou directement apres le 
filage, avant etirage. 

Preparation des melanges et mise en oeuvre sur machine Hattchek. 
40 [0074] Les composes suivants sont melanges dans de Teau : 
77.2 % de ciment, 

1 .8 % de fibres de polypropylene traitees en surface avec I'un des bains decrits ci-dessus, 

- 3.0 % de pate de cellulose Kraft raffinee jusqu'a 65°SR (Schopper-Riegler), 
45 - 3.0 % de silice amorphe, et 

15% de cendres volantes. 

[0075] Les concentrations donnees sont les concentrations en solides par rapport a la matiere seche totale. 
[0076] On dilue cette suspension avec de I'eau jusqu'a une concentration de 30 g par litre et on la transfere ensuite 
so au cuvler d'une machine Hatschek. 

[0077] Peu avant I' introduction de la suspension dans le cuvier, on ajoute 200 ppm d'un agent de floculation de type 
polyacrylamide pour ameliorer la retention du ciment. 

[0078] On product des plaques a I'aide de la machine par 22 tours du cyiindre de formage. 

[0079] Les plaques sont ensuite pressees entre des moules en acier huile dans une presse sous une pression spe- 
55 clfique appliquee de 180 bars (17.7 MPa), jusqu'a une epaisseur moyenne de 5.5 mm. 

[0080] On fait durcir les feuilles sous couverture de matiere plastique pendant 1 4 jours dans une humidite relative 
de 1 00% a 20°C. 
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Pssais m6caniQues de resistance a la flexion et a la fissu ration 

[0081] On execute les essals mecaniques sur des plaques humides c'est-a-dire apres immersion pendant 3 jours 
dans de I'eau. On determine tout crabord la resistance en flexion des echantillons sur une machine d'essai mecanique 
s au cours d'un essai classique de flexion sur trois points. 

[0082] L'appareil enregistre la courbe contrainte-deformatlon. Le travail de rupture sous charge maximum (IMOR) 
exprime en joules par m 2 (J/m 2 ) est rmtegrale de la fonction contralnte-deformation jusqi/a la charge de rupture. Les 
resultats sont presentes dans le tableau I ci-dessous. 

[0083] On determine egatement la resistance a la ftssuratJon par un test de vieillissement (en alternance chaleur- 
io eau) inspire de la norme EN 492 mais rendu plus severe. 

[0084] A cet effet, une serie de plaques en fibres-ciment fabriquees sur une machine Hatschek, comprimees et 
laissees a durcir sous atmosphere humide pendant 14 jours comme decrit ci-dessus sont decoupees en carries de 40 
cm * 27 cm. Une tolture est montee a I'alde de 9 plaques, de manlere classique, c'est-a-dire partlellement superposees. 
[0085] Le test consiste a soumettre cette torture a 30 cycles de 6 heures comprenant 

15 

- 2h55 de chaleur (70°C +/- 5°C), 
5 min. d'arret, 

2h55 d'arrosage avec une eau a temperature ambiante (2,5 l/nr.min), 
5 min. d'arret. 

20 [0086] Les ardoises sont alors dernontees, empllees et exposees pendant 24 heures a une atmosphere de 1 00 % 
en C0 2 . Les ardoises sont ensuite remontees en toiture et soumises a une nouvelle serie de 30 cycles chaleur-eau de 
6 heures comme decrits ci-dessus. 

[0087] Les fissures apparaissant sur la face exposee (non superposee) des ardoises sont alors mesurees et adoi- 
25 tionnees pour les 9 plaques. 

[0088] Les resultats sont donnes au tableau I cl-apres. 



TABLEAU I 



30 



35 



Traitements 


Resistance MOR (MPa) 


Travail de rupture 
(IMOR) (J/m 2 ) 


Longueur totale des fis- 
sures pour 9 plaques 
(cm) 


Aucun 


20,4 


5510 


58 


corona uniquement 


19.4 


5550 


55 


Bain 1 uniquement 


20,7 


6020 


47 


corona et bain 1 


21.8 


6530 


15 



40 

5XEMPLE2 

Pre paration des melan ges et mise en oeuvre sur machine Hatschek. 

45 [0089] Le meme precede de preparation que celui decrit pour Texemple i est utilise ici, mis a part le fait que les pro- 

du'rts ne sont pas comprimes. _ . A 

[0090] Les plaques produites a Taide de la machine Hatschek sont done directement mises a durcir sans etape de 

pressage Intermediate. 

[0091] Les tests mecaniques sont effectues sur des plaques a I'etat sec, a I'air. 
so [0092] Les resultats sont rassembles dans le tableau II ci-dessous. 



TABLEAU II 



Traitements 


Resistance MOR (Mpa) 


Travail de rupture 
(IMOR) (J/m 2 ) 


Longueur totale des fis- 
sures pour 9 plaques 
(cm) 


Aucun 


16.3 


380 


65 
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TABLEAU II (suite) 



Traitements 


Resistance MOR (Mpa) 


Travail de rupture 
(IMOR) (J/m 2 ) 


Longueur totale des fis- 
sures pour 9 plaques 
(cm) 


corona uniquement 


16.4 


392 


63 


Bain 1 uniquement 


17.1 


1220 


60 


corona et bain 1 


18.3 


1830 


21 
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[0093] Pour les produits en fibres-ciment comprimes (exemple 1 ) comme pour les produ'rts non comprimes (exem- 
ple 2), on peut deduire des tableaux I et II ci-dessus, que le traitement de surface des fibres de polypropylene ordinaire 
a I'aide du bain de polymere organlque, procure au produit flni une augmentation de la resistance et surtout du travail 
de rupture par rapport au produit dont les fibres n'ont pas subi de traitement. 
is [0094] Pour les produits dont les fibres ont subi un traitement double (corona + bain), Pamelioration du travail de 
rupture est encore nettement plus importante. Ceci est particu Herein ent surprenant puisque le traitement corona en lui 
meme n'a pas montre d'amelioration significative. 

[0095] De meme, les valeurs mesurees de longueur totale des fissures pour les produits en fibres-ciment compri- 
mes ou non comprimes dont les fibres ont subi le traitement par bain seul montrent une diminution des fissures par rap- 

20 port au produit dont les fibres n'ont pas ete traitees. Uamelioration de la resistance a la fissuration est par contre tres 
marquee pour les produits dont les fibres ont subi le double traitement. Ce resuttat est egalement tres surprenant car 
le traitement corona seul n'a pas apporte d'amelioration significative de la resistance a la fissuration non plus. 
[0096] L'invention penmet done avec un traitement de surface, simple et peu couteux, des fibres de polypropylene, 
d'augmenter la resistance, le travail de rupture et d'ameliorer la resistance a la fissuration des produits en fibres-ciment 

25 rerrforces par ces fibres. Ce traitement peut etre applique a tout type de fibre de polypropylene. 

[0097] Les effets de ce traitement sont particulierement Inattendus. Malgre le tres court temps de contact des fibres 
avec la composition du bain de traitement, I'adhesion des particules sur la fibre semble etre importante. Ces effets sont 
d'autant plus inattendus que, malgre le melange des fibres et du ciment dans une grande quantite d'eau et sous agita- 
tion importante, lors de la fabrication des produits en fibres-ciment, I'effet du traitement des fibres est conserve. 

30 

Revendications 



1. Fibre de polypropylene pour ie renforcement de produits en fibres-ciment, caracterisee en ce que sa surface est 
rendue reactive par la combinaison d'un traitement corona et d'un depdt de polymere organlque comportant des 

35 groupes polaires, ce d6p6t etant applique par traitement de surface a I'aide d'une dispersion aqueuse de ce poly- 

mere. 

2. Fibre suivant t a revendication 1, caracterisee en ce que ledit polymere organique comporte des monomeres olefi- 
niques. 

40 

3. Fibre suivant la revendication 2, caracterisee en ce que ledit polymere organique est choisl parml les homopoly- 
meres et copolymers de monomeres olefiniques modifies apres synthese par des groupes polaires. 

4. Fibre suivant I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en ce que les dits groupes polaires 
45 sont choisis parml I'anhydride maleique, I'acide acrylique, ou I'acide methacrylique. 

5. Fibre suivant I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en ce que ledit polymere organique 
est choisi parmi les homoporymeres et copolymeres de monomeres olefiniques modifies par oxydatlon. 

so 6. Fibre suivant I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en ce que ledit polymere organique 
est choisi parmi les copolymeres d'un monomere olefinique et d'un monomere polaire, eventuellement neutralist 
par des tons. 

7. Fibre suivant i'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en ce que son denier (d) est compris 
55 entre 0.5 et 10. 

8. Fibre suivant I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en ce que sa longueur est comprise 
entre 2 et 20 mm. 
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9. Fibre suivant Tune quelconque des revendications precedentes, caracterisee en ce que ledit depot represente de 
0.05 a 5 % en poids de matiere seche par rapport a la matiere seche de la flora 

10. Procede de traitement de surface de fibres de polypropylene pour le renforcement de p rod u Its en fibres-ciment, 
5 caracterlse en ce que les fibres de polypropylene subissent un traftement corona et sont mises en contact avec une 

dispersion aqueuse de polymeres organiques comportant des groupes polaires. 

11. Procede suivant la revendication precedente, caracterlse en ce que le traitement corona et ie trajtement dans la 
dispersion aqueuse sont realises apres etirage des filaments de polypropylene. 

12. Procede suivant I'une quelconque des revendications 1 0 et 11 , caracterise en ce que le traitement corona consiste 
a taire passer les fibres dans une decharge electrlque. 

13. Precede suivant la revendication precedente, caracterise en ce que ladite dispersion aqueuse comporte de 0.5 a 
15 40 % de polymeres organiques. 

14. Produit faconne en fibres-ciment fabrique au moyen d'une composition a prise hydraullque comprenant de I'eau, 
des Hants hydraullques et des fibres de renforcement suivant I'une quelconque des revendications 1 a 9. 

20 15. Produit faconne en fibres-ciment fabrique au moyen d'une composition a prise hydraulique comprenant de I'eau, 
des Hants hydraullques et des fibres de renforcement traltees avec le procede de traitement suivant I'une quelcon- 
que des revendications 1 0 a 1 3. 

16. Produit suivant I'une quelconque des revendications 14 et 15, caracterise en ce qu'll comprend de 1 a 5% en poids 
25 par rapport au melange sec total initial, de fibres de renforcement. 

17. Produit suivant Tune quelconque des revendications 14 a 16, caracterise en ce qu'il consiste en une plaque ondu- 
lee ou plane. 

30 
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